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(g) Verfahren zum Erzeugen von Weinsaure aus einem Kaliumhydrogentartrat enthaltenden Rohmaterial 
@ Das Kaliumhydrogentartrat (KHT) enthaltende Rohma- 
terial wird in einer ersten Umsetzungsstufe mit waftriger 

Kalilauge verruhrt, wobei man KHT praktisch vollstandig 

zu Dikaliumtartrat {DKT) umsetzt. Die DKT enthaltende 

waSrige Losung wird in einer Fallungsstufe mit zudosier- 

ter Saure bei einem pH-Wert von 2,0 bis 5,0 verruhrt und 

eine auskristallisiertes KHT enthaltende Suspension er- 

zeugt. Aus der Suspension trennt man auskristallisiertes 

KHT ab, wascht es mit Wasser und erzeugt eine zu minde- 

stens 80 Gew.-% mit KHT gesattigte Losung. Aus dieser 

Losung entfernt man Kalium, und man erhalt eine waBri- 

ge Weinsaure-Produktlosung, aus der man Wasser min- 

destens teilweise entfernt. 
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Beschreibung 

Die Hrfindung betriffl ein Verfahren zum Erzeugen von 
Weinsaure aus einem Rohmaterial, dessen Trockensubslanz 
zumindestens 5 Gew.-% aus Kaliumhydrogentartrat (KHT) 
besteht. Als Rohmaterial kann zum Beispiel Weinhefe und/ 
Oder Wcinstein verwendet werden, die bei der Weinherstel- 
lung anfallen. Vorzugsweise beiragt der KHT-Gehalt des 
Rohmaterials, bezogene auf TVockensubstanz, mindestens 
lOGew.-%. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine gerei- 
nigte Weinsaure, die auch ftir Lebensmittel geeignet sein 
kann, auf um weltfreundliche und kostengiinstige Weise her- 
zustelleD. ErfindungsgemaB gelingt dies dadurch, 

a) daB man das Rohmaterial in einer ersten Umset- 
zungsstufe mit waBriger Kalilauge verriihrt und dabei 
KHT praktisch voll standig zu Dikaliumlartiat PKT) 
umsetzt, 

b) dafi man aus der ersten Umselzungsstufe eine DKT 
enthaitende erste waBrige Losung abzieht, Verunreini- 
gungen entfemt und die erste Losung in einer Fallungs- 
stufe mit zudosierter Saure bei einem pH-Wert von 2,0 
bis 5,0 verruhrt und eine auskristallisiertes KHT ent- 
haitende Suspension erzeugt 

c) daB man aus der Suspension auskristallisiertes KHT 
abtrennt, mil Wasser waschl und eine zu mindestens 80 
Gew.-% mit KHT gesattigte zweite v/'iQrigo Losung er- 
zeugt, und 

d) daB man aus der zweiten waBrigen Losung Kalium 
entfernt, eine waBrige Weinsaure-Losung erzeugt und 
aus der Weinsaure-Losung Wasser mindestens teil- 
weise entfernt. 

Weinsaure hat die Summenformel H^C406, Kaliumhy- 
drogentartrat ist KH5C4O6 und Dikaliumtartrat ist 
K2H4C4O6. In der ersten Umselzungsstufe a) wird KHT mit 
KOH zu DKT (K2H4C4O6) plus Wasser umgesetzt, wobei 
man vorzugsweise bei einem pH-Werl von 7 bis 8 arbeilet. 
DKT ist viel besser in Wasser loslich als KHT. 

Die DKT enthaitende erste waBrige Losung wird in der 
Fallungsstufe mit zudosierter Saure verruhrt, wobei man das 
schwer losliche KHT bildet. Es bietet sich an, als Saure 
Weinsaure zu verwenden, wenn man das Einbringen von 
Fremdsubstanzen moglichst vermeiden will. Es ist jedoch 
durchaus mdglich, anstelle von Weinsaure zum Beispiel mit 
H2SO4 Oder HCl zu arbeiten und die Sulfat- oder Chlorid-Io- 
nen an anderer Stelle wieder aus dem Verfahren zu entfer- 
nen. 

Das Verfahren ist ebenfalls geeignet, hefehaltiges Roh- 
material zu verarbeiten, welches man der ersten Umsel- 
zungsstufe a) aufgibt. Man zieht aus der ersten Stufe eine 
DKT und Hefe enthaitende erste Losung ab und trennt den 
hefehaltigen Schlamm ab, zum Beispiel durch Mikrofiltra- 
tion. Ultrafiltration oder mittels einer oder mehrerer Zenlri- 
fugen. 

Ausgestaltungsmoglichkeiten des Verfahrens werden mit 
Hilfe der Zeichnung erlautert. Die Zeichnung zeigt ein 
RieBschema des Verfahrens, 

Das KHT enthaitende Rohmaterial wird in der Leitung 
(1) herangefuhrt und einem Ruhrbehalter (2) aufgegeben. 
Im folgenden wird davon ausgegangen, daB das Rohmate- 
rial auch hefehaltig ist. WaBrige KOH-Losung konunt aus 
der Leitung (3). Die Fltissigkeit im Behalter (2) wird zweck- 
maBigerweise auf etwa 60 bis 80°C beheizt, zu diesem 
Zweck siaitei man den Behalter (2) mit einem Heizmante! 
(2a) aus. KOH wird in solcher Menge zudosiert, daS KHT 
vollstandig zu DKT umgesetzt wird. Dabei liegt der pH- 



Wert in der Flussigkeit des Behalters (2) iiblicherweise bei 7 
bis 8. Die aus dem Behalter (2) in der Leitung (4) abgezo- 
gene Losung wird hier auch "erste waBrige Losung" ge- 
nannt. Man gibt die Losung einer Filtration (5) auf, um ei- 
5 nen Hefeschlamm abzutrennen, den man in der Leitung (6) 
abzieht und zu einer Wasche (7) fuhrt. Wasch wasser kommt 
aus der Leitung (8). 

In der Leitung (9) zieht man eine gewaschene Hefe ab, die 
zum Beispiel als Viehfutter Verwendung finden kann. Das 

10 gebrauchte Waschwasser teilt man auf und fiihrt den ersten 
Teil durch die Leitung (10) zur Leitung (3) und auf diese 
Weise zuriick in den Behalter (2). Das restliche gebrauchte 
Waschwasser zieht man in der Leitung (12) ab und gibt es in 
einen Fallungsbehiilter (15). 

15 Das Filtrat, das man aus dem Filter (5) in der Leitung (13) 
abzieht, enthalt vor allem DKT und als Verunreinigungen 
unter anderem Zucker, Alkohol, verschiedene Sauren und 
Farbstoffe. Es kann zweckmaBig sein, diese Losung zu- 
nachst durch eine Entfarbung (14) zu fiihren, die man iibli- 

20 cherweise als Aktivkohle-Festbett ausgestaltet. Die Entfar- 
bung kann altemativ aber auch an einer anderen Stelle des 
Verfahrens erfolgen. 

Dem Fallungsbehalter (15) fuhrt man die Losung aus der 
Leitung (13), das gebrauchte Waschwasser aus der Leitung 

25 (12) und eine Saure zu, welche in der Leitung (16) herange- 
fiihrt wird. Bei dieser Saure kann es sich zum Beispiel um 
Weinsaure handeln. Die Saure wandelt das DKT praktisch 
vollstandig in KHT um. Im Fallungsbehalter (15) sorgt man 
fur relativ niedrige Temperaluren, vorzugsweise im Bereich 

30 von 0 bis 30°C und fiir einen PH-Wert von etwa 3,0 bis 5,0. 
Im Fallungsbehalter (15) kristallisiert KHT zumindest teil- 
weise aus. Die gebildete kristallhaltige Suspension fiihrt 
man durch die Leitung (17) zu einem Filter (18), vorzugs- 
weise einem Bandfilter, welches mit Waschwasser beauf- 

35 schlagt wird, das aus der Leitung (19) kommt. Gebrauchtes 
Waschwasser zieht man in der Leitung (20) ab und kann es 
in nicht dargestcllter Weise zum Beispiel in der Hefewasche 
(7) verwenden. 

Die im Filter (18) gewonnenen feuchten KHT-Kristaile 

40 gibt man durch die Leitung (21) einem Ruhrbehalter (22) 
auf, der ebenfalls mit einem Heizmantel (22a) vcrsehcn ist. 
Im Behalter (22) lost man die Kristalle zweckmaBigerweise 
bei Temperaluren von 70 bis 95°C in Wasser auf, das man 
aus der Leitung (23) heranfiihrt. Durch die Leitung (24) 

45 fiihrt man dem Behalter (22) gleichzeiug Weinsaure-L6sung 
zu. Man zieht aus dem Ruhrbehalter in der Leitung (25) eine 
weitgehend gesattigte KHT-Losung ab und fiihrt sie zu- 
nachsl durch eine Entfarbungsbehandlung (29), zum Bei- 
spiel ein Aktivkohlebett, und dann durch den Kationenaus- 

50 lauscher (26), welcher die KMonen bindet. Auf diese Weise 
erzeugt man eine schon weitgehend gereinigte Weinsaure- 
Losung, die neben Wasser ublicherweise aus 10 bis 
20 Gew.-% Weinsaure besteht, Diese Losung zieht man in 
der Leitung (27) ab, fuhrt einen Teil in der Leitung (24) zu- 

55 riick in den Behalter (22) und zieht die restliche Weinsaure- 
Losung durch die Leitung (28) ab. Wenn der Kationenaus- 
tauscher (26) beladen ist, wird er zum Beispiel mit Schwe- 
felsaure oder Salzsaure regeneriert, wie es bekannt und iib- 
lich ist, 

60 Falls eine hoch gereinigte Weinsaure angcstrebt wird, 
fiihrt man die Losung der Leitung (28) noch durch einen 
Anionenausiauscher (30), der im An fangszu stand mit Wein- 
saure beladen ist. Dieser Anionenausiauscher bindet restli- 
che Anionen, zum Beispiel Sulfat- oder Chloridionen. Die 

65 Weinsaure-Losung flieBt durch die Leitung (28) zu einer 
konventionellen Eindampfung (35) um Wasser zu entfernen. 
Das dabei gebildete waBrige Kondensat zieht man in der 
Ixitung (32) ab und fiihrt es zuriick durch die Leitungen 



DE 198 19 884 A 1 



3 

(19) und (23), wie das bereits eriautert wurde. Aus dcr Ein- 
dampfung gewinnt man eine Weinsaure-Losung, die ubli- 
cherweise zu 50 bis 60 Gew.-% aus Weinsaure besteht und 
in der Leitung (33) abgezogen wird. Ein Teilstrom dieser 
Losung, den man in der Leitung (34) abzweigt, kann zur 5 
Leitung (16) zuriickgefuhrt und in den Fallungsbehalter (15) 
gegeben werden. Die restliche Losung gibt man eincr ebcn- 
falls konventionellen Kristallisation (37) auf und zieht kri- 
stailisierte Weinsaure in der Leitung (36) ab. Eine Wa- 
schung, Trocknung und Mahlung dieser Weinsaure aus der 10 
Leitung (36) kann sich anschlieBen, was aber zur Vereinfa- 
chung nicht dargestellt wurde. 

Eine Alternative zur erlauterten Verfahrensfuhrung be- 
steht darin, daB man den Kationenaustauscher (26) durch 
eine an sich bekannte Elektrolyse ersetzt, welche die KHT- 15 
Losung aus der Leitung (25) nach Umsetzung mit KOH zu 
einer DKT-Losung elektrolytisch in eine Weinsaure-Losung 
und eine KOH-Losung aufspallet. Die hierbei gewonnene 
KOH-Losung kann zumindest teilweise zunick in den RUhr- 
behalter (2) gegeben werden. Die gewonnene Weinsaure- 20 
Losung fallt in der Leitung (27) an und wird in der zuvor be- 
schriebenen Weise weiterbehandelt 

Bei spiel 

25 

Im LabormaBstab wird Hefe aus der Weinproduktion mit 
einem KHT-Gehalt von 10 Gew.-% ini Behalter (2) pro kg 
mit 2,5 kg Wasser und waBriger KOH-Losung (10 Gew.-% 
KOH) intensiv verriihrt, wobei die Temperatur bei 70°C 
liegt. Das Gewichtsverhaltnis der Zugaben an gesamtem 30 
Wasser und Hefe betxagt 2,7 : 1, durch die KOH-Losung 
wird der pH-Wert der Suspension auf 8,0 eingestellt. Um die 
voUstandige Umwandlung von KHT zu DKT zu erreichen, 
wird 1 Stunde lang geruhrt. 

In einer keramischen Mikrofiltration (5) trennt man bei 35 
einem Transmembrandruck von 6 bar bei 70°C aus der Sus- 
pension die Feststoffe ab, wobei ein Filterkuchcn mit 
30 Gew.-% Trockensubstanz entsteht. Das Permeat der Fil- 
tration, die parti kelfreie DKT-Losung, weist einen DKT-Ge- 
halt von 10 Gew.-% auf. Dieses Permeat wird auf 15°C ge- 40 
kiihlt und dann unter Ruhrcn im Behalter (15) mit soviel rei- 
ner Weinsaure versetzt, bis der pH-Wert 3,5 erreicht wird. 
Es entsteht eine gesattigte KHT-Losung, wobei gleichzeidg 
KHT kristalUn ausfallt. 

Die abfiltrierten KHT-Kristalle werden mehrmals mit de- 45 
stilliertem Wasser gewaschen und dann im Behalter (22) auf 
80°C erhitzt, wobei eine gesattigte KHT-Losung mit 44 gA 
KHT entsteht. Die kristallfreie gesattigte Losung wird iiber 
eine Akdvkohlesaule (29) gefUhrt und dadurch entfarbt. Zur 
Entfemung der Kalium-Ionen leitet man die entfarbte Lo- 50 
sung liber einen stark sauren Kationenaustauscher (26) und 
erhalt eine gereinigte waBrige Weinsaure-Losung, die zur 
Aufkonzentrierung, Eindampfung und Kristallisation in an 
sich bekannter Weise geeignet ist. 

55 

Paten tanspruchc 

1, Verfahren zum Erzeugen von Weinsaure aus einem 
Rohmaterial, dessen Trockensubstanz zu mindestens 5 
Gew.-% aus Kaliumhydrogcntartrat (KHT) besteht, fiO 
dadurch gekennzcichnet, 

a) daB man das Rohmaterial in einer ersten Um- 
setzungsstufe mit waBriger Kalilauge verriihrt und 
dabei KHT praktisch vollstandig zu Dikaliumtar- 
trat (DKT) umsetzt, 65 

b) daB man aus der ersten Umselzungsstufe eine 
DKT enthaltende erste waBrige Losung abzieht, 
Vcrunrcinigungen entfemt und die eiste Ldsung in 



4 

einer Fallungsstufe mit zudosierter Saure bei ei- 
nem pH-Wert von 2,0 bis 5,0 verriihrt und eine 
auskristallisiertes KHT enthaltende Suspension 
erzeugt, 

c) daB man aus der Suspension auskristallisiertes 
KHT abtrennt, mit Wasser wascht und eine zu 
mindestens 80 Gew.-% mit KHT gesattigte zwcite 
waBrige Losung erzeugt, 

d) und daB man aus der zweiten waBrigen Losung 
Kalium entfernt, eine waBrige Weinsaure-Losung 
erzeugt und aus der Weinsaure-Losung Wasser 
mindestens teilweise entfernt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzcich- 
net, daB man der ersten Umselzungsstufe a) ein hefe- 
haltiges Rohmaterial aufgibt, aus der ersten Stufe eine 
DKT und Hefe enthaltende erste Losung abzieht und 
aus der ersten Losung einen hefehaltigen Schlamm ab- 
trennt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zcichnet, daB man der Fallungsstufe Weinsaure zudo- 
siert. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzcichnet, daB man in der Stufe d) die 
zweite waBrige Losung durch einen Kationenaustau- 
scher leitet, wobei K*-Ionen gebunden werden. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzcichnet, daB man in der Stufe d) die 
zweite waBrige Losung mit KOH zu einer DKT-Lo- 
sung umsetzt und diese Losung einer Elektrolyse auf- 
gibt, aus welcher man eine Weinsaure-Losung und, ge- 
Lrennt davon, eine KOH-Losung abzieht. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, da- 
durch gekennzcichnet, daB man die Weinsaure-Losung, 
bevor man Wasser mindestens teilweise entfernt, durch 
einen im Anfangszustand mit Weinsaure beladenen 
Anionenaustauscher leitet. 
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